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(§) Verfahren zur saurekatalysierten Spaltung von Cumolhydroperoxid 
® Bei der herkommlichen saurekatalysierten Spaltung 

von Cumolhydroperoxid bei der kombinierten Phenol- 

Aceton-Herstellung nach dem Hock-Verfahren fuhrt die 

Bildung von Kresolen, insbesondere o-Kresol, und ande- 

rer unerwunschter Nebenprodukte zur Verminderung der 

Produktausbeute und zu erhohtem Aufarbeitungsauf- 

wand. Durch die erfindungsgemaSe Erwarmung des sau- 

ren Spaltgemisches auf Temperaturen oberhalb von 80° C 

fur vorzugsweise weniger als 1 Minute wird die Bildung 

von Nebenprodukten, insbesondere Kresolen, zuruckge- 

drangt. 

Gewinnung von kresolarmem Phenol und Aceton. 
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Beschreibung 



[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur saurekata- 
lysierten Spaltung von Cumolhydroperoxid in niehreren 
Stufen bei der kombinierten Phenol-Aceton-Herstellung 
nach dem Hock- Verfahren. 

[0002] Das erfindungsgemaBe Verfahren bezweckt, bei 
der Spaitung von Cumolhydroperoxid Phenol und Aceton 
mit verbesserter Selektivitat bzw. Reinheit herzustellen. 
[0003] Das Prinzip der kombinierten Herstellung von Phe- 
nol und Aceton nach dem Hock- Verfahren beruht auf der 
Oxidation von Cumol zu Cumolhydroperoxid sowie der an- 
schlieBenden saurekatalysierten Spaltung des Cumolhydro- 
peroxids zu Phenol und Aceton. Die Spaltung kann groB- 
technisch in homogener Losung bei z. B. 60°C bis 65 °C in 
Aceton und/oder Phenol durchgefuhrt werden, wobei als 
Katalysator vorzugsweise Schwefelsaure eingesetzt wird. 
Die Spaltung kann aber auch heterogen z. B. in Gegenwart 
von wassriger schwefelsaurer Losung vorgenommen wer- 
den. Verschiedene z. T. groBtechnisch realisierte, in der Re- 
gel mehrstufige kontinuierliche Prozessfuhrungen zur saure- 
katalysierten Spaltung von Cumolhydroperoxid sind aus der 
einschlagigen Fach- und Patentliteratur bekannt, so z. B. aus 
DE-11 12 527, DE-32 22 533, US-5 254 751 oder 
WO 98/27039. Als Reaktoren kommen z. B. gekuhlte Ruhr- 
kessel, Stromungsrohre oder Rohrbundelwarmeuhertrager 
in Frage. 

[0004] Besonderes Augenmerk wurde insbesondere in 
den vorgeschlagenen Verfahren aus den oben genannten Pa- 
tentschriften der Bildung von unerwunschten Nebenproduk- 
ten geschenkL Vor allem in der si ark exothermen Spaltreak- 
tion des Cumolhydroperoxids cnlslchen zahlreiche Neben- 
produkte, die einerseits einc Vcrniinderung der Produktaus- 
beute bewirken und andererseits die sich anschlieBende de- 
stillative Aufarbeitung des Spaliproduktes zu Phenol und 
Aceton erschweren und zu vennchrtcn Destillationsriick- 
standen fuhren. 

[0005] Zur Verbesserung der Phcnolausbeute durch ver- 
minderte Nebenproduktbildung wurde bereits in US- 
2 757 209 vorgcschlagcn, den Produktstrom aus der homo- 
genen Cumolhydroperoxid-Spaliung kurzzeitig in einer 
zweiten Reaktionsstufe bei erhohlcr Temperatur nachzube- 
handeln. 

[0006] Durch dicsc Nach tern pcrung soil bcrcits in der Cu- 
moloxidation entstandenes Dimethylphenylcarbinol 
(DMPC) zu a-Methylstyrol dehydratisiert werden, einem 
brauchbaren NebenprodukL, das eniweder wieder zu Cumol 
hydriert und zuruckgefuhrt oder rein isoliert verwendet wer- 
den kann. Dadurch wird die die Phcnolausbeute rnindernde 
Weiterreaktion von DMPC mit Phenol zu Cumyiphenol un- 
lerbunden. Die Nachtemperung erfolgt z. B. in einem Rohr- 
reaktor bei Temperaturen uber 100°C, vorzugsweise 
11(M20°C, und Drucken von bis zu 2 Atmospharen Uber- 
druck fur bis zu 45 Minuten, vorzugsweise 5-15 Minuten. 
[0007] Auch aus DE-32 22 533 Al ist bekannt, dass be- 
reits wahrend der Cumoloxidation u. a. kleine Mengen an 
Dimethylphenylcarbinol (DMPC) und Acetophenon gebil- 
det werden. Eine typische Zusammensetzung von techni- 
schem Cumomydroperoxid wird daher zu 83 Gew.-% Cu- 
molhydroperoxid in Cumol mit einem Gehalt von 3,0 Gew.- 
% DMPC, 0,4 Gew.-% Acetophenon und 0,2 Gew.-% Dicu- 
mylperoxid angegeben. In Gegenwart von Saurekatalysato- 
ren dehydratisiert DMPC zu a-Methylstyrol. Bei der saure- 
katalysierten Spaltung von technischem Cumolhydroper- 
oxid wird das darin enthaltene DMPC nach DE-32 22 533 
jedoch nur zu 50 bis 60 Mol-% in a-Methylstyrol umge- 
setzt. Die Hauptnebenprodukte bilden Dimere des a-Me- 
thylstyrols und Cumyiphenol, die unerwiinscht die Phenol- 



ausbeute mindern. Ferner kann bei der saurekatalysierten. 
Spaltung von technischem Cumolhydroperoxid auch Dicu- 
mylperoxid durch Umsetzung von DMPC mit Cumolhydro- 
peroxid entstehen. Dicumylperoxid kann allerdings bei 

5 Wahl geeigneter Bedingungen erneut in Phenol, Aceton und 
a-Methylstyrol, also samtlich brauchbare Produkte, umge- 
setzt werden. DE-32 22 533 lehrt daher ein mehrstufiges 
Verfahren zur Herstellung von Phenol, Aceton und a-Me- 
thylstyrol durch homogene Zersetzung eines Cumoloxidati- 

10 onsproduktgemisches, bei dem zur Verminderung der Ne- 
benproduktbildung DMPC zunachst gezielt zu wenigstens 
40% zu Dicumylperoxid umgesetzt wird und bei dem neben 
DMPC das Dicumylperoxid in einer Nachtemperung als 
letztem Verfahrensschritt unter idealen Stromungsbedingun- 

15 gen bei Temperaturen zwischen etwa 120°C und 150°C zu 
wenigstens 90% wieder in a-Methylstyrol, Phenol und Ace- 
ton umgewandelt wird. 

[0008] US-5 254 751 lehrt hierzu erganzend das Absen- 
ken des Temperaturniveaus bei der Zersetzung von Dicu- 

20 mylperoxid auf ca. 80°C bis 1 1 0°C, wobei die Reaktion uber 
ca. 20 bis 60 Minuten bei Drucken von ca. 0,3 bis 5 Atrno- 
spharen erfolgt. Bevorzugt wird zugleich die Konzentration 
des Saurekatalysators im Spaltprodukt - vorzugsweise 
durch Zugabe eines Amins - verringert, weil dadurch die 

25 Dicumylperoxid-Spaltung vollstandiger verlauft. US- 
5 254 751 lehrt dariiber hinaus ebenfalls eine mehrstufige 
Prozessfuhrung bei der sauren Cumolhydroperoxid-Spal- 
tung in homogener Phase sowie die Ruckfuhrung eines Teils 
des Spaltproduktes noch vor der abschlieBenden Zersetzung 

30 des Dicumylperoxid zuriick zum Zulauf der Spaltreaktoren, 
wodurch die Produktausbeute verbessert werden soil. 
[0009] US-5 530 166 stellt eine Weiterentwicklung des 
Verfahrens nach US-5 254751 dar. ffier erfolgt die Nach- 
temperung des Cumolhydroperoxid-Spaltprodukts in den 

35 Beispielen bei 93 bis 99°C und Verweilzeiten zwischen ca. 7 
und 15 Minuten. 

[0010] WO 98/27039 lehrt schlieBlich bei insgesamt ver- 
anderten Konzentrationsverhaltnissen (z. B. hoherer (^u- 
molgehalt), dass die Nachtemperung zur Verbesserung der 

40 Ausbcutc und zur Vcrringcrung der Nebenproduktbildung 
bei 150-168°C durchgefuhrt werden sollte. 
[0011] DE-11 12 527 lehrt ferner ein Verfahren zur hete- 
rogenen saurekatalysierten Spaltung von Cumolhydroper- 
oxid, bei dem zur Vcrringcrung von Ncbcnproduktcn nach 

45 einer in an sich bekannter Weise durchgefuhrten Vorspal- 
tung das Spaltprodukt durch eine Kuhlvorrichtung geleitet 
wird, in der wahrend der gesamten Dauer der Nachspaltung 
eine gleichmaBige, nicht mehr als ±5°C, zweckmaBig ±2°C, 
schwankende Temperatur im Bereich bis maximal 80°C, be- 

50 vorzugt 40°C bis 50°C, aufrechterhalten wird. 

[0012] Zu den unerwiinschten Nebenprodukten bei der 
Phenolherstellung nach dem Hock- Verfahren zahlen auch 
die in geringem IJmf ang in bislang ungeklarter Weise gebil- 
deten Kresole, von denen speziell das o-Kresol das Phenol 

55 bei der herkommlichen destillativen Aufarbeitung des Cu- 
molhydroperoxid-Spaltproduktes weitestgehend begleitet. 
Dieser o-Kresolgehalt macht je nach Reinheitsanforderun- 
gen an das zu produzierende Phenol aber eine zusatzliche 
kostenaufwendige - z. B. destillative - Nachbehandlung des 

60 Phenols erforderlich, ohne dass das dabei abgetrennte Kre- 
sole/Phenol-Gemisch einen nennenswerten Beitrag zur Ko- 
stendeckung liefern kann. 

[0013] Vor diesem Hintergrund ist es Aufgabe der vorlie- 
genden Erfindung, ein vereinfachtes Verfahren zur saureka- 
65 talysierten Spaltung eines Cumoloxidationsproduktgemi- 
sches anzugeben, das zur Verbesserung der Produktausbeute 
die Bildung von unerwunschten Nebenprodukten und insbe- 
sondere von Kresolen verringert und damit die Herstellung 
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. von kresolarmen Phenol hoher Reinheit kostengunstig er- 
moglicht. 

10014] Diese Aufgabe wird gelost durch das in Patentan- 
spruch 1 angegebene erfindungsgemaBe Verfahren, bei dem 
das Spaltprodukt aus der saurekatalysierten Spaitung von 5 
Cumolhydroperoxid bei der kombinierten Phenol-Aceton- 
Hersteliung nach dem Hock- Verfahren im Anschluss an die 
herkommliche Spaitung auf Temperaturen oberhalb von 
80°C erhitzt wird, bevorzugt auf Temperaturen zwischen 
100 und 130°C. Die Verweilzeit bei der erhohten Tempera- 10 
tur betragt dabei nicht mehr als 15 Minuten, bevorzugt je- 
doch weniger als 1 Minute. Die Untergrenze der Verweilzeit 
wird durch die Reaktionstemperatur, den Sauregehalt und 
die Erzielung dcs erwunschten Effektes bestimmt. Ein erfin- 
dungsgemaBer Effekt wird bereits 5 erreicht, wenn der Di- 15 
cumylperoxidgehait im Spaltprodukt nach der erfindungsge- 
maBen Erwarmung kleiner oder gieich 0,5 Gew.-% betragt. 
Vorzugsweise wird auf die Zugabe eines die Saurekonzen- 
tration wahrend der Nachtemperung senkenden basischen 
HilfsstofTs wic z. 13. eines Amins verzichtet. 20 
[0015] Uberraschenderweise wurde gefunden, dass durch 
eine an sich bekannle Nachtemperung des Spaltprodukts 
eine signifikanle Reduzierung des o-Kresolgehalt im glei- 
chen Temperaturbereich mit Spaltprodukt, das entweder aus 
homogener oder heterogener Curnolhydroperoxid-Spaltung 25 
stammt, erreicht wcrden kann, obwohl im homogenen Spalt- 
produkt in der Regel die Schwefelsaurekonzentration nur 
100 bis 1 500 Gew.-ppm und der Wassergehalt nur kleiner 
als 1 Gew.-% betragt, wahrend im heterogenen Spaltprodukt 
die Saurekonzent ration bei ca. 0,4 Gew.-% und der Wasser- 30 
gehalt bei uber 2Gew.-% liegt. Die Verweilzeit ist bei ho- 
mogenem oder heterogenem Spaltprodukt grundsatzlich 
gieich. Als SteuergroBe zur Erzielung minimaler o-Kresol- 
gehalte und guter Selektivitat hat sich der Gehalt an Dicu- 
mylperoxid nach der Nachtemperung erwiesen, der erfin- 35 
dungsgemaB kleiner oder gieich 0,5 Gew.-%, vorzugsweise 
kleiner oder gieich 0,3 Gew.-%, besonders bevorzugt klei- 
ner oder gieich 0,05 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt 
kleiner oder gieich 0,03 Gew.-%, betragt und u. a. uber die 
Reaktionstemperatur und die Verweilzeit angepasst wcrden 40 
kann. Je niedriger der Dicumylperoxidgehalt nach der Nach- 
temperung ist, desto geringer fallt die Bildung von uner- 
wunschten Kresolen aus. Die zum Erreichen niedrigerer Di- 
cumylpcroxidgchaltc crfordcrlichcn Rcaktionsbcdingungcn 
in der Nachtemperung fuhren allerdings in der Nachtempe- 45 
rung zur Bildung anderer storender Nebenprodukte, so dass 
der anzustrebende Dicumylperoxidgehalt im angegebenen 
Rahmen von 0 bis 0,5 Gew.-% letztlich in Abhangigkeit 
vom Gesamtprozess und der Zielsetzung (z. B. weitestge- 
hend kresolfreies Phenol) festgelegt werden muss. 50 
[0016] Die analytische Bestimmung des Dicumylperoxid- 
gehaltes erfolgt z. B. durch Gaschromatographie, wobei die 
Probenahme vorzugsweise in regelmafiigen Zeitabstanden, 
z. B. von wenigen Minuten bis zu mehreren Stunden oder 
Tagen, erfolgt. Mit geeigneten Geraten ist auch eine online- 55 
Uberwachung moglich. 

[0017] Die erfindungsgemaBe Nachtemperung des Spalt- 
produktes ist mit alien aus dem Stand der Technik bekannten 
Verfahren zur saurekatalysierten Spaitung von Cumoloxida- 
tionsproduktgemischen im Zuge der kombinierten Phenol- 60 
Aceton-Herstellung nach dem Hock- Verfahren kombinier- 
bar. Das erfindungsgemaB zu behandelnde Spaltgemisch be- 
sitzt danh typischerweise eine Temperatur von ca. 50°C bis 
65°C. Bevorzugt wird fur die Nachtemperung ein Reaktor 
mit Rohrstromungscharakteristik eingesetzt. Die in aller Re- 65 
gel kontinuierliche Durchfuhrung des erfindungsgemaBen 
Verfahrens erfolgt vorzugsweise in einem System von War- 
meaustauschem, Aufheizern und Kuhiern, urn den Energie- 



einsatz moglichst gering zu halten. Dabei gibt bereits nach- 
behandeltes Produkt vorzugsweise einen Teil seiner War- 
meenergie an noch zu behandelndes Spaltprodukt ab und 
wird dann der herkommllichen destillativen Aufarbeitung 
zugefuhrt. 

[0018] Uberraschenderweise wurde gefunden, dass durch 
die erfindungsgemaBe Nachtemperung des sauren Spaltpro- 
duktes die Bildung unerwunschter Nebenprodukte ein- 
schlieBlich der Kresole deudich zuriickgedrangt wird. Als 
Folge wird gleichzeitig die Produktausbeute merklich er- 
hoht. Durch Hinzufugen der erfindungsgemaBen Nacherhit- 
zung bei sonst gleicher Prozessfulirung wird die Selektivitat 
der Spaltreaktion urn ca. 1,5% bezogen auf Phenol erhoht. 
Dadurch verringert sich der Ruckstandsanteil bei der sich 
anschlieBenden ublichen destillativen Aufarbeitung des 
Spaltproduktes zu im wesentlichen Phenol und Aceton von 
z. B. ca. 4,7% der Phenolrnasse auf ca. 3,2%, wobei der Ge- 
samtanfall an DestiUauonsriickstanden je nach Prozessfuh- 
rung allerdings variieren kann. Neben dem Gewinn durch 
die hohere Produktausbeute sinken damit auch die Kosten 
der destillativen Aufarbeitung der Destillationsriickstande; 
eine Kresolabtrennung kann je nach Reinheitsanforderun- 
gen an Phenol ganz entfallen. 

[0019] Insbesondere wird durch das erfindungsgemaBe 
Verfahren die Bildung von Kresolen weitestgehend vermie- 
den, was in der destillativen Aufarbeitung des Spaltproduk- 
tes zu einer signifikanten Verbesserung der Phenolqualitat 
fuhrt. Mit Ililfe des erfindungsgemaBen Verfahrens lasst 
sich bei sonst unveranderter Prozessfuhrung z. B. der Gehalt 
an o-Kresol im Produkt Phenol urn mehr als 90% gegeniiber 
einer Fahrweise ohne Nachtemperung verringern, vorzugs- 
weise auf weniger als 30 Gew.-ppm. 
[0020] Es wurde namlich gefunden, dass Kresole durch 
thermische Zersetzung des als Zwischenprodukt im her- 
kommlichen Phenoiherstelungsprozess ohne Nachtempe- 
rung gebildeten Dicumylperoxids bei der destillativen Auf- 
arbeitung des neutralisierten Spaltproduktes entstehen, und 
zwar handelt es sich dabei im herkommlichen Prozess urn 
eine radikalische Reaktion. Ublicherweise sind etwa 1 bis 
4 Gcw.-% Dicumylpcroxid im Spaltprodukt cnthaltcn. 
Uberraschenderweise wurde weiterhin gefunden, dass die 
erfindungsgemaBe kurzzeitige Nacherhitzung des noch sau- 
ren Spaltproduktes offenbar zu einer weitgehend ionischen 
Zersetzung dcs Dicumylperoxids fuhrt, bei der nur auBcrst 
geringe Mengen an Kresolen entstehen. Das Spaltgemisch 
sollte dabei zur Nacherhitzung einen pH-Wert im wassrigen 
Auszug von 3,5 oder weniger, bevorzugt 2,5 oder weniger, 
aufweisen. Zur Erzielung einer erwunschten Phenolqualitat 
mit moglichst geringem Kresolgehalt wird das neutralisierte 
Spaltprodukt nach der Nachtemperung in geeigneter Weise 
regelmaBig auf den Dicumylperoxidgehalt unlersucht, mil 
den Prozess so zu steuern, dass der Gehalt an Dicumylper- 
oxid moglichst im Bereich < 0,05 Gew.-%, bevorzugt im 
Bereich 0,01-0,03 Gew.-% Dicumylperoxid liegt. Ein Ge- 
halt < 0,01 Gew.-% Dicumylperoxid fuhrt zu unerwunsch- 
ten Nebenreaktionen. 

[0021] Das erfindungsgemaBe Verfahren bietet damit die 
folgenden Vorteile: 

Die Selektivitat des Spaltverfahrens bezogen auf 
Phenol und die Produktausbeute werden verbessert. 

- Der Anfall von unerwunschten Nebenprodukten 
wird verringert. Insbesondere die Bildung von Kreso- 
len kann weitestgehend unterdriickt werden. 

- Die geringeren Kresolverunreinigungen fuhren bei 
der destillativen Aufarbeitung des Spaltproduktes zu 
einer signifikanten Verbesserung der Phenolqualitat 
(ohne zusatzliche Aufarbeitung). 
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- Phenol hoher Reinheit und mit niedrigem Kresolge- 
halt ist erfindungsgemaB kostengunstiger herstellbar 
als durch zusatzliche destillative Nachbehandlung. 

- Die Menge der zu entsorgenden Destillationsruck- 
stande wird verkleinert. 5 

[0022] Das erfindungsgemaBe Verfahren wird durch die 
folgenden Beispiele naher erlautert, ohne hierdurch be- 
schrankt zu sein: 

10 

Vergleichsbeispiel 1 (Stand der Technik) 

[0023] In einer Produktionsanlage zur Herstellung von 
Aceton und Phenol nach dera Hock- Verfahren wird eine 
65 Gew.-%ige Cumolhydroperoxidlosung in Cumol in Re- is 
aktionsmischung, bestehend aus ca. 42 Gew.-% Phenol, ca. 
23 Gew.-% Aceton und ca. 35 Gew.-% Cumol, die 100 bis 
1.500 Gew.-ppm Schwefelsaure enthalt, bei ca. 60°C ge- 
spalten. Das Spaltprodukt wird mit Phenoladauge auf pH 
5,5 gebracht. Der Dicurnylperoxidgehalt betragt in der Mi- 20 
schung > 1 Gew.-%. Nach der Abtrennung einer salzhalti- 
gen, wassrigen Phase wird das verbleibende Spaltprodukt 
einer destillativen Aufarbeitung zugefuhrt. Dabei fallen 625 
tato Phenol mit einem o-Kresolgehalt im Reinphenol von 
151 Gew.-ppm sowie 52 tato Destillationsruckstande an, 25 
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Warme an noch erfindungsgemaB zu erwarmendes 
Spaltprodukt abgibt. 

6. Verfahren nach zumindest einem der vorherigen 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass der Dicu- 
mylproxidgehalt kleiner oder gleich 0,3 Gew.-% be- 
tragt. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich- 
net, dass der Dicurnylperoxidgehalt kleiner oder gleich 
0,05 Gew.-% betragt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich- 
net, dass der Dicurnylperoxidgehalt kleiner oder gleich 
0,03 Gew.-% betragt. 

9. Verfahren nach zumindest einem der vorherigen 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass der Dicu- 
rnylperoxidgehalt durch geeignete Verfahren in zeitlich 
regelmaBigen Abstanden nach der Erwarmung des 
Spaltprodukts als SteuergroBe fur die Qualitat des Phe : 
nols und zur Vermeidung von Selektivitasverlusten be- 
stimmt wird. 

10. Verfahren nach zumindest einem der vorherigen 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass auf die Zug- 
abe eines basischen HilfsstofTs vor der Erwarmung ver- 
zichtet wird 



Beispiel 1 

[0024] Ein auf gleiche Weise wie im Vergleichsbeispiel 1 
hergestellter Spaltproduktstrom wird nach Durchgang durch 30 
einen Warmeaustauscher mit Hilfe eines Rohrbundelwar- 
meubertragers erfindungsgemaB fur ca. 55 Sekunden auf ca. 
100°C erwarmt. Danach gibt der Spaltproduktstrom im 
Warmeaustauscher den groBten Teil der Warme an das zu 
erwarmende Produkt ab, bevor er in einem Durchflusskuhler 35 
auf etwa 60°C abgekuhlt und wie in Vergleichsbeispiel 1 der 
weiteren Aufarbeitung zugefuhrt wird. Der Dicurnylper- 
oxidgehalt betragt nach der Nachtemperung ca. 0,03 Gew.- 
%. Bei einer annahernd gleichen Phenolproduktion von 619 
tato betragt der o-Krcsolgchalt im Reinphenol nun nur 40 
15 Gew.-ppm, und es fallen nur ca. 30 tato Destillations- 
ruckstande an. 
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45 

1. Verfahren zur Herstellung von kresolarmem Phenol 
und Aceton durch saurekatalysierte Spaltung von Cu- 
molhydroperoxid nach dem Hock- Verfahren durch Er- 
warmen des sauren Spaltproduktes auf eine Temperatur 
von iiber 80°C oder mehr fur bis zu 1 5 Minuten, so dass 50 
der Dicurnylperoxidgehalt im Spaltprodukt nach der 
Erwarmung kleiner oder gleich 0,5 Gew.-% zur Ver- 
besserung der Phenolqualitat und Optimierung der 
Spaltreaktion betragt. 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1, gekennzeichnet 55 
durch das Erwarmen des sauren Spaltproduktes auf 
eine Temperatur im Bereich von 100°C bis 130°C. 

3. Verfahren nach zumindest einem der vorherigen 
Anspruche, gekennzeichnet durch eine Verweilzeit des 
sauren Spaltproduktes bei der erhdhten Temperatur von 60 
maximal 1 Minute. 

4. Verfahren nach zumindest einem der vorherigen 
Anspruche, gekennzeichnet durch einen pH-Wert im 
wassrigen Auszug des sauren Spaltproduktes von 3, 5 
oder weniger, bevorzugt von 2,5 oder weniger. 65 

5. Verfahren nach zumindest einem der vorherigen 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass das er- 
warmte Spaltprodukt in einem Warmeaustauscher 



